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Resumen 
Este trabajo trata de la caracterización y de la comparación de recubrimientos de barrera 
térmica, cuya utilización es cada vez más generalizada. Existen dos tipos de barreras 
térmicas que difieren por sus métodos de fabricación y de los cuales no resultan las mismas 
microestructuras. Se trata de “Air Plasma Spray (APS)” y “Electron Beam Physical Vapour 
Deposition (EBPVD)“. El primer método va a dar una barrera constituida por lo que se llaman 
“splats” y el segundo va a dar una estructura en columnas. El estudio se divide en dos 
partes: a) la observación de los mecanismos de deformación y  
b) la evaluación de las propiedades mecánicas. 
Para estudiar los mecanismos de deformación se han hecho indentaciones sobre la 
superficie de las barreras, y se han observado las huellas en el microscopio. Luego se 
midieron las huellas para cuantificar los daños y hacer unas curvas de tensión-deformación. 
Después de la observación en superficie, se han pulido las probetas en el sentido transversal 
para poder observar el daño dentro de la capa. Así se ha evidenciado el fenómeno de 
delaminación y la banda de cizalladura sobre la barrera EBPVD. Para la capa APS, se ha 
observado la aparición de grietas intra y intersplats, las cuales aumentan la porosidad. 
Para evaluar las características mecánicas de estos materiales, se ha utilizado la indentación 
instrumentada. Es decir, una indentación durante cuya aplicación se hacen medidas que 
permiten obtener datos para varias profundidades de indentación. Se pudo así observar la 
relación entre las propiedades mecánicas y las condiciones de indentación (profundidad 
alcanzada y lugar). Se evidenció que al principio de la indentación se miden las propiedades 
intrasplat (o intracolumna) y que cuanto más aumenta la profundidad, más se solicitan las 
propiedades intersplats (o intercolumnas). Este mismo test fue hecho sobre probetas 
tratadas térmicamente para evaluar la influencia de la temperatura sobre estas capas. 
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1. Glosario 
Thermal Barrier Coating (TBC): significa “capa de barrera térmica”. Es la capa que está en la 
superficie del sistema de recubrimiento. Es decir que es la capa que va a estar en contacto 
con el medio ambiente. 
Bond coat (BC): capa intermetálica que sirve de unión entre la TBC y el substrato. 
Thermally grown oxyde (TGO): capa fina de óxido que es creada en la superficie del bond 
coat para favorecer el crecimiento de la TBC. 
Air Plasma Spray (APS): es una de las dos técnicas que permite depositar la TBC. Por 
extensión, se dice también de la capa obtenida (capa APS). 
Splat: grano que compone la estructura APS. 
Electron Beam Physical Vapour Deposition (EBPVD): es la otra técnica de deposición. 
También por extensión, se dice de la capa obtenida (capa EBPVD). 
E: Módulo de Young. 
H: Dureza. 
S: Rigidez. 
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2. Introducción 
2.1. Contexto 
En aeronáutica, los motores se someten a altas temperaturas que pueden alcanzar 1500°C. 
El hecho de conseguir disminuir el impacto de la temperatura en los materiales que 
constituyen los motores permite ventajas importantes. Es así posible aumentar la 
temperatura de funcionamiento para aumentar los rendimientos, o disminuir el enfriamiento 
para disminuir el consumo de energia. También es posible no modificar nada y así ganar en 
tiempo de vida. [1] 
Una de las soluciones es proteger estos materiales con recubrimientos de barreras térmicas 
(en inglés: thermal barrier coatings, TBC) 
 
2.2. Objectivos del proyecto 
Para estudiar estas barreras térmicas, 8 laboratorios europeos formaron un grupo de 
investigación llamado "structural integrity of ceramic multilayers and coatings" (SICMAC). El 
papel del Departamento de Ciencia de los Materiales e Ingeniería Metalúrgica (CMEM) de la 
ETSEIB es estudiar las características mecánicas de estos materiales. 
Este proyecto tiene como objectivo caracterizar y comparar las propiedades mecánicas de 
dos recubrimientos de barrera térmica fabricados por dos métodos distintos: “Air Plasma 
Spray (APS)” y “Electron Beam Physical Vapour Deposition (EBPVD)“. 
Los recubrimientos estudiados están depositados sobre una super-aleación. Aquí se trata de 
inconel 625. 
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3. Las barreras térmicas 
3.1. Generalidades 
Uno de los motores de aeronaves más utilizados es la turbina a reacción (Fig.3.1, p.10), Este 
motor emplea un chorro de aire para provocar un empuje neto de la aeronave. Estos 
motores constan de tres partes principales: [1] 
• El compresor 
El aire entra por un gran conducto de entrada a la zona de compresores. Después de ser 
comprimido, el aire puede alcanzar 40 veces su presión de entrada. Este aire pasa, mediante 
difusores, a las cámaras de combustión. Por ejemplo, el compresor de un motor Rolls Royce 
Trent aspira 1,2 toneladas de aire por segundo durante el despegue. 
• El sistema de combustión 
La cámara de combustión recibe el aire del compresor que se mezcla con el combustible 
pulverizado. La combustión provoca la expansión violenta de los gases producidos en forma 
de chorro de alta presión y temperatura. Una vez que el proceso es iniciado, sigue siendo 
continúo hasta que se apaga la pulverización del combustible. El Trent 892 utiliza cerca de 
4500 litros de combustible por hora.  
• La turbina 
Cada turbina se compone de varios niveles de palas alternativamente fijas y giratorias Las 
palas móviles están fijadas a un disco conectado al compresor por un eje. Las palas fijas 
están colocadas en el cárter de la turbina. Por distensión parcial de los gases resultantes de 
la cámara de combustión, los discos de la turbina transforman la potencia térmica de los 
gases que cruzan sus paletas en potencia mecánica para llevarse en rotación el compresor 
al cual está fijado. En el Trent 892, la primera turbina funciona a una temperatura alrededor 
de 1500ºC. La energía total generada por el motor es 200 000kW y los gases de escape 
salen en 1600km/h. 
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Fig.  3.1. Dibujo representando un reactor de avión. [2]aaa
1 : conducto de entrada.aaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaa
2 : compresor.aaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaa
3 : cámara de combustión.aaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaa
4 : turbina. 
 
En la turbina, los materiales están sometidos a temperaturas muy elevadas. Es preciso 
entonces, utilizar materiales adaptados a este funcionamiento. Pero también se pueden 
proteger con “barreras térmicas”. 
 
Las barreras térmicas (TBC) son recubrimientos que se depositan sobre el material que se 
quiere proteger, como se puede ver en la Fig.3.2 (p.11). El objectivo es reducir la 
temperatura en la superficie del material. Las TBC tienen una conductividad térmica baja, 
debida a la baja conductividad intrínseca de la circona y a la porosidad presente en la capa, 
que permite una buena disipación del calor (Fig.3.3, p.10).  
 
2 31 4
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Profundidad 
  
 
 
 
 
Fig.  3.2. Fotografía de un elemento de 
turbina recubierto de una capa de barrera 
térmica. 
Fig.  3.3. Influencia de las barreras 
térmicas sobre la temperatura del sistema. 
El objectivo es que la disipación térmica 
sea mayor en la barrera térmica que en el 
material. 
 
Cuando se trata de “barreras térmicas”, se trata de un sistema de 3 capas distintas 
depositadas sobre el material a proteger. 
 
3.2. El “bond coat” 
Esta capa va a garantizar la adherencia de la barrera a la super-aleación. Ésta va a ser 
entonces un elemento determinante. Hay dos tipos de “bond coat”, que tienen una 
composición diferente: 
• “Pt-modified diffusion aluminide”: hecha con una capa delgada de platino (Pt) 
electrochapada sobre la super-aleación que después es aluminizada por 
cementación o por deposición química en fase vapor. Esta capa tiene una única fase 
β. [4] 
• La segunda se compone de un sistema de NiCoCrAlY (intermetálico): depositada por 
“low pressure plasma spraying”, esta capa tiene 2 fases (β-NiAl y γ-Ni o γ’-Ni3Al). Las 
fases γ/γ’ tienen varios elementos en solución. El itrio (Y) es añadido a bajas 
concentraciones para mejorar la adherencia de la “TGO”, sobre todo creando zonas 
de agrupamientos para el sulfuro (S). [4] 
Barrera térmica 
Temperatura 
Medio ambiente 
Super-aleación 
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3.3. El “thermally grown oxyde” (TGO) 
Esta capa resulta de la oxidación de la superficie del “bond coat” durante su exposición a una 
alta temperatura. Es sobre esta capa que se va a depositar el aislante. Tiene también el 
papel de proteger el substrato de la oxidación. [5] 
En la mayoría de los estudios que tratan del mecanismo de delaminación de las barreras, se 
evidenció que ésta aparece entre esta capa y la top coat. Significa que esta capa de unos 3 
a 10 µm de grosor va a ser determinante para el tiempo de vida del sistema completo. [4] 
 
3.4. La TBC 
Para esta capa se utiliza una cerámica de Circona estabilizada en sus formas cúbicas y 
tetragonales con la adición de Yttria en solución sólida. Las carecterísticas de este material 
se encuentran en el cuadro de valores siguiente: 
 
Nombre (símbolo) Yttria Stabilized Zirconia (Y-SZ) 
Composición ZrO2-8 wt %Y2O3 
Coeficiente de Poisson 0,29 
Módulo de Young 200 - 220 GPa 
Dureza 12 - 13 GPa 
Conductividad térmica ~ 1 W/m²K. 
 
Para depositar esta capa, se utilizan 2 métodos de los cuales resultan 2 tipos de estructuras. 
Los 2 métodos son: 
• air plasma spray (APS): en la Fig.3.4 (p.13), se puede ver un esquema 
representando un corte transversal de la barrera térmica generada por este método. 
La TBC se compone de splats.  
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• electron beam physical vapour deposition EBPBD): en la Fig.3.5, se ve que con este 
método va a resultar una estructura dicha “columnar”. Las columnas estan orientadas 
en el sentido del crecimiento. 
En estas dos estructuras, se encuentran espacios inter-splats ou inter-columnas que confiere 
su porosidad a esta capa. Las columnas y los splats también contienen porosidades 
microscópicas. Todas estas porosidades hacen que la disipación térmica sea alta. [5] 
 
Barrera APS Barrera EBPVD 
Fig.  3.4. Esquema de un corte 
transversal del APS. La capa de TBC se 
compone de splats. 
Fig.  3.5. Esquema de un corte 
transversal del EBPVD. Se reconoce la 
estructura columnar. 
 
3.5. Estructuras de los dos tipos de barreras 
Todas las micrografías ópticas fueron hechas con el programa informático Motic Images 
Advanced 3.0, por Micro-Optic Industrial Group Co, Ltd 
Para conseguir una buena observación transversa de estas capas fue preciso pulirlas con 
discos de varias granulometrías, luego con pasta diamante y sílice coloidal. Así, en las 
Fig.3.6 y 3.7 (p.14), que son micrografías ópticas, se pueden ver las dos estructuras 
posibles. La primera es la barrera APS, que aquí no fue pulida en superficie. Se ve el 
apilamiento de las capas de bond coat (100µm) y de TBC (250µm) mientras que la TGO es 
demasiado fina para poder ser observada. El límite entre estas dos capas no es una 
superficie plana, al revés de la barrera EBPVD. Se ve en la Fig.3.7 (p.14), que las columnas 
se apoyan sobre una capa de bond coat con una superficie relativamente plana. La capa 
SPLAT COLUMNA 
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EBPVD, hace aquí unos 150 µm. Para estas dos capas, las partes negras son las 
porosidades. Comparándolas, la APS tiene más porosidades que la EBPVD. 
Para observar los splats y las columnas, es preciso utilizar un microscopio electrónico de 
barrido (MEB). La Fig.3.8 (p.15) es el resultado de la observación con este microscopio. Se 
ven más en detalle los granos y las porosidades (grietas y espacios). Un splat mide entre 30 
y 40 µm de largo y entre 5 y 15 de altura. La Fig.3.9 (p.15) también fue obtenida por MEB. Se 
ve el aspecto de las columnas y como están unidas unas con los otras. Durante la 
deposición, crecen todas en el mismo sentido. 
El diámetro de una columna puede ir de 5 a 20 µm. Según las fases los granos “elementales” 
que constituyen las columnas o los splats pueden medir de 80 nm a         200 nm. 
 
Barrera APS Barrera EBPVD 
 
Fig.  3.6. Micrografía óptica de un corte 
transversal del APS. Las zonas negras son 
las porosidades. No se nota la TGO. 
Fig.  3.7. Micrografía óptica de un corte 
transversal del EBPVD. 
200 µm 
50 µm 
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Fig.  3.8. Splats de APS. (Referencia 
SICMAC, realizado en la universidad de 
Shefield, Reino Unido). Observación por 
micrografía MEB. 
Fig.  3.9. Capa de Y-SZ depositada por 
EBPVD. (Referencia SICMAC, realizado 
en el Institute of Materials Research 
de Colonia, Alemania). Observación por 
MEB. 
 
 
La Fig.3.10.a (p.16) es una imagen obtenida con un microscopio óptico, donde se ve la TBC 
APS desde arriba. A partir de ahí, se ha hecho la Fig.3.10.b (p.16) que es la misma que la a) 
pero sólo con 3 colores: el verde que corresponde a los splats, el negro que es el límite y las 
porosidades entre los splats y el resto de color rosa. Ésto sirvió para calcular el tamaño de 
los splats con una función del programa informático Motic Images Advanced 3.0 y hacer el 
histograma de la Fig.3.10.c (p.16), que clasifica los splats por tamaño. Así se ha encontrado 
el área media de un splat, desde arriba, que es 127 µm². 
Con el mismo procedimiento y gracias a la Fig.3.11.a (p.16), se ha encontrado el área media 
de una columna que es de 21 µm². 
 
 
 
 
 
5 µm
espacio 
grieta
splats 
Pág. 16  Memoria 
 
 
 
Barrera APS Barrera EBPVD 
  
Fig.  3.10. a) Micrografía óptica en la cual 
se ve la superficie de una capa APS desde 
arriba.aaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaa 
b) Conjunto de splats, en verde (en negro, 
son las porosidades). Un splat mide, de 
media, 127 µm².aaaaaaaaaaaaaaaaaaaaa 
c) Gráfico representando la repartición por 
área de los splats. 
Fig.  3.11. a) Micrografía óptica en la cual 
se ve la superficie de una capa EBPVD 
desde arriba.aaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaa 
b) Dos conjuntos de columnas. Una 
columna mide, de media, 21 µm².aaaaa 
c) Gráfico representando la repartición por 
área de las columnas. 
a) 
b) 
c) 
a) 
b) 
c) 
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4. Técnica experimental 
4.1. La micro-indentación 
4.1.1. Presentación del método 
La prueba de micro-indentación es la más generalizada para caracterizar mecánicamente los 
materiales. Eso se debe a su coste reducido y a su facilidad de realización. Permite 
determinar la resistencia que el material va a oponer a la penetración de un indentador. La 
prueba consiste en presionar un indentador, aqui una bola de tungsteno, contra el material a 
probar. Con cargas débiles se forma una huella debido a un flujo plástico. Tabor [6] ha 
demostrado que después de la descarga se queda una forma esférica pero menos profunda. 
Esta huella residual tiene un radio de curvatura (Rm) más grande que el indentador (Ri) y el 
diámetro de contacto (2a) entre indentador y el material probado a carga máxima está cerca 
del diámetro de la huella (Fig. 4.1). [7] 
 
 
Fig.  4.1. Perfil del material en carga y descargado. 
Ri : radio del indentador. 
Rm : radio de curvatura de la huella residual. 
2a : diámetro del círculo de contacto. 
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4.1.2. Curva tensión-deformación 
El propósito de la curva de tensión-deformación es de reprensentar la tensión ejercida con el 
indentador (p0) en función de la deformación del material (a / Ri). Por eso, se miden los 
radios de las huellas residuales (a) obtenidas con diversas cargas. Y con la Ec.4.1, se puede 
calcular p0. [8] 
p0 = P / π.a²  (Ec.  4.1) Con P: carga aplicada por el indentador 
El problema con este tipo de indentación es que se mide el radio de una huella residual, y no 
el radio de la deformación bajo carga máxima. Este problema va a amplificarse pues la 
prueba se realiza sobre una cerámica, material que va a relajar elásticamente durante la 
retirada del indentador. 
En la Fig.4.2 están representadas 5 curvas de tensión-deformación. Estas curvas se 
componen de 2 partes: una parte lineal (que corresponde al comportamiento elástico del 
material) que puede ser modelada por la teoría de Hertz, y otra parte no lineal (que 
corresponde al comportamiento plástico).  
 
 
Fig.  4.2. Ejemplo de una curva de tensión-deformación. Ésta corresponde a una capa 
de Al2O3 depositada sobre acero. [8]aaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaa 
Los valores de r corresponden a los radios de los indentadores. 
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Al principio, la respuesta del material es lineal como en la teoría del contacto de Hertz para 
los materiales elásticos homogéneos: 
p0 = (3 E / 4 π k) a / r  (Ec.  4.2) 
donde: 
a = radio de la huella residual 
r = radio del indentador 
k = (9 / 16) [(1-ν²) + (1-νi²) E / Ei]  (Ec.  4.3) 
E es el módulo de Young y ν el coeficiente de Poisson del material probado 
Ei es el módulo de Young y νi el coeficiente de Poisson del indentador 
 
4.2. La indentación instrumentada 
Como hemos visto, con la micro-indentación no se mide realmente la deformación bajo carga 
sino una deformación residual. Para resolver este problema, hay que medir la deformación 
mientras ocurre. Para eso, se puede utilizar la indentación instrumentada. 
Durante esta prueba se va a medir continuamente la carga aplicada y la profundidad de 
penetración del indentador en el material. En la Fig. 4.3 (p.20), se ve el aspecto de la curva 
de la fuerza en función del desplazamiento para una indentación dinámica. El principio de 
una indentación dinámica es de superponer a la curva de carga una señal sinusoidal para 
determinar continuamente la rigidez (Fig. 4.3, p.20). 
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hres hmax 
Desplazamiento 
  
Fig.  4.3. Curva de carga-descarga de 
indentación dinámica instrumentada. 
hres : profundidad de la huella residual.aaa 
hmax : profundidad máxima de la 
indentación. 
Con δF y δh se puede calcular la tangente 
a la curva. 
Fig.  4.4. La figura a) representa el momento 
en que la fuerza F alcanza su máximo.
hc : profundidad de contacto bajo carga 
máxima. 
hs : hundimiento de la línea de contacto.aaaa
Ac : área de contacto proyectada. 
La figura b) representa la huella residual 
después de haber quitado el indentador del 
material. 
 
En la curva obtenida Fig.4.3, la carga es elasto-plástica y la descarga es elástica. Tres 
valores. pueden extraerse directamente de esta curva: hmax la penetración bajo carga 
máxima, hres la profundidad de la huella residual, que corresponde a la deformación plástica 
del material, y S, la rigidez del material (Fig 4.3 y 4.4). [9] 
La rigidez S corresponde a la pendiente de la tangente a la curva al primer punto de la 
descarga: 
 
S = dh / dF  (Ec.  4.4) 
Carga dinámica:  
Descarga 
Fuerza 
 Fmax 
δF 
δh 
hres 
hmax hs 
b) 
a) 
hc 
F 
Ac 
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La ventaja de la indentación instrumentada es que se puede conocer la rigidez S para varias 
profundidades de indentación. 
Con estos valores de la curva se puede conseguir la dureza (H) y el módulo de Young 
equivalente (E*) en función de la deformación gracias a las fórmulas siguientes: 
H = Fmax / Ac  (Ec.  4.5) 
E* = S / [2 β ( Ac /π)1/2]  [10] [11] (Ec.  4.6) 
Con: 
Fmax es la fuerza máxima aplicada por el indentador. (Fig.4.4.a, p.20) 
Ac es el área de contacto proyectada. (Fig.4.4.a, p.20) 
β depende de la forma del indentador. 
1 / E*= 1-ν² / E - 1-νi² / Ei. (Ec.  4.7)  
E es el módulo de Young y ν el coeficiente de Poisson del material probado. 
Ei es el módulo de Young y νi el coeficiente de Poisson del indentador. 
 
Se nota que para calcular estos valores, es necesario conocer Ac, que es el área de contacto 
proyectada. La dificuldad está en la manera de determinar esta área [9]. Para eso, se 
empieza por calcular la profundidad de contacto bajo carga máxima hc (Fig.4.4.a, p.20). 
Se modela la curva de descarga por una función de tipo: 
f(x) = β xn   (Ec.  4.8) [12] 
y luego con los coeficientes (β y n) se puede encontrar hs (Fig 4.4 a, p.20). [12] 
Por lo tanto, una substracción nos da la profundidad de penetración hc: 
hc = hmax – hs  [13] (Ec.  4.9) 
Para llegar al área buscada Ac es preciso calibrar la máquina con un material cuyo el módulo 
de Young es conocido (en general sílice). La relación entre Ac y hc es una relación polinomial. 
Gracias a la nanoindentación dinámica, se pueden obervar las diferentes fases de 
deformación del material. Primero se va a indentar un grano o una columna, y solo medir sus 
características. Después, bajando dentro del material, se van a medir las características de 
un conjunto de granos o de columnas. 
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5. Micro-indentación: estudio de los mecanismos 
de deformación 
Esta prueba se realizó sobre 2 probetas que corresponden a los 2 tipos de barreras térmicas: 
APS y EBPVD. Éstas fueron previamente pulidas con pasta diamante de 3µm para mejorar 
el estado de superficie y  las observaciones. 
Se han utillizado indentadores esféricos con un radio de 1mm, 2,5mm y 4mm con cargas de 
10N a 1500N. Las microscopías ópticas se han echo con un microscopio proveído de una 
cámara y conectado a un ordenador que dispone del programa informático Motic Images 
Advanced 3.0, por Micro-Optic Industrial Group Co, Ltd. 
5.1. Preliminares sobre la deformación 
Un cuerpo fisurado puede ser sometido a cualquiera de los tres modos de fractura 
representados en la Fig.5.1, o combinación de dos o tres de ellos, siendo el modo I el más 
importante, especialmente en los sólidos frágiles, ya que una grieta en un material de esta 
naturaleza tiene tendencia a buscar la orientación que minimiza la tensión de corte. 
 
 
Fig.  5.1. Representación de los 3 modos básicos de fracturas. 
Modo I: modo de abertura; Modo II: modo de deslizamiento; Modo III: modo de desgarre [14] 
 
El modo I corresponde al modo normal de separación de las caras de la grieta bajo la acción 
de tensiones normales; el modo II refiere al desplazamiento de los labios bajo la acción de 
Modo I Modo II Modo III 
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tensiones de corte perpendiculares al frente de grieta; y el modo III también se produce por 
deslizamiento y cizalladura de los labios de la fisura, en una dirección paralela al frente de 
grieta. [14] 
5.2. Estudio de los mecanismos de deformación de la capa 
APS 
En la Fig. 5.2, se ve la superficie indentada. La huella está claramente visible al centro. 
Alrededor de la huella, se ven las porosidades de la capa. Es a partir de microcsopías 
ópticas idénticas que pudimos hacer las medidas de las huellas y trazar las curvas de 
tensión-deformación. Esta observación sirve para ver los daños en superficie pero no para 
verlos en profundidad. Para ver la reacción de la capa, fue necesario pulir la probeta en el 
sentido perpendicular a la superficie hasta llegar más o menos al medio de la huella. Para 
eso, las probetas se cubrieron de resina para faciltar las manipulaciones y se pulieron con 
discos de várias granulometría, con pasta diamante (6 y 3 µm) y con silice coloidal. 
En la Fig. 5.3, se puede ver que bajo la zona de indentación, los splats "se reorganizaron", 
aumentando los espacios entre ellos, y creando así grietas intersplats. Son estos espacios 
que dan lugar a la porosidad de la capa. Además de estas grietas, hay las "grietas 
intrasplats", que existían antes pero que la indentación volvió más visible abriendo allí 
también más espacio. El problema es que estas grietas son demasiado pequeñas para que 
se pudieran observar aquí. Se puede ver también que el inconel no se deformó; y que el BC 
se comprimió bajo la tensión. 
 
  
Fig.  5.2. TBC APS, indentador 
1mm, fuerza máxima aplicada 390N 
Fig.  5.3. Capa APS, indentador 1mm, fuerza 
300N. 
 
Porosidades Huella 
400 µm 
150 µm 
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Mecanismos de deformación: 
Las fisuras pueden asimilarse a los distintos modos básicos de fractura: el modo I para las 
grietas intrasplats; y el modo II para las grietas intersplats. Pues, el modo I corresponde a 
una abertura del material. Si se consideran los granos de la capa, van a agrietarse para 
poder tomar la forma disponible. El modo II interviene si se considera el material a una 
escala mayor. Los granos tienen que liberar el espacio ocupado por el indentador, y van 
entonces a deslizar; se habla de "sliding" (en inglés). En la Fig.5.4, se ve bien el aumento de 
espacio entre los splats. 
 
 
Fig.  5.4. Una grieta intersplats en la superficie 
de la capa APS. 
 
Se observa también un fenómeno llamado de "delaminación de los splats". Es decir que los 
splats al borde de la huella van a inclinarse bajo la indentación y en consecuencia por efecto 
palanca, "a rectificarse" del otro lado. 
 
 
 
100 µm 
grieta 
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En la Fig.5.5, se ve el detalle de la zona dañada debajo de la huella. Se notan muy bien las 
grietas intersplats. 
 
 
Fig.  5.5. Detalle de la zona dañada (de la Fig. 5.3, p.24), debajo de la indentación. 
 
5.3. Estudio de los mecanismos de deformación de la capa 
EBPVD 
En la Fig. 5.6 (p.27), se puede ver el aspecto de una superficie indentada. Se ve que 
aparecieron grietas intercolumnas dentro y alrededor de la huella. Como se ve en la Fig.5.7 
(p.27), estas grietas siguen los bordes de las columnas. Aparecen porque las columnas 
deslizan entre ellas en el sentido de la longitud, es decir, se hunden. Es lo que va a crear una 
huella residual. Este fenómeno está representado en la Fig.5.8 (p.27). 
 
100 µm 
Splat 
Porosidad Grieta intersplats 
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Fig.  5.6. Micrografía óptica mostrando una huella residual y las grietas generadas por 
una indentación. Indentador: 4 mm, fuerza: 500 N 
 
  
Fig.  5.7. Esquema representando las 
grietas observadas en superficie que 
aparecen entre las columnas. 
Fig.  5.8. Esquema representando el 
hundimiento de las columnas. 
 
Para confirmar este fenómeno, las probetas fueron pulidas para poder observarlas 
transversalmente. Se distinguen dos casos: 
• A carga débil (50N), con un indentador de 1mm (Fig.5.9, p.28). El perfil de la 
huella residal corresponde al perfil del interfaz entre TBC y bond coat. Es 
decir, que las columnas han transmitido la tensión de la superficie para el 
interior de la capa, ya que las columnas se han hundido. La línea roja, 
corresponde al perfil de la huella residual, mientras que la línea verde 
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corresponde al perfil del interfaz TBC-bond coat. Estas dos líneas son las 
mismas. 
• A carga elevada, vuelve a encontrarse que las columnas transmiten la 
tensión para el interior de la capa (Fig.5.10.a, p.29). La diferencia con las 
cargas débiles, es que las formas de la huella y del interfaz no son las 
mismas. Se ve en la Fig.5.10.b (p.29) que la huella es más profundad que el 
interfaz. Esto se explica con la aparición de una banda llamada "banda de 
cizalladura" [13]. Ésta, es el lugar donde las columnas se rompen para 
relajar el interfaz, que puede así descomprimirse. 
 
 
Fig.  5.9. Microscopía óptica transversal 
de una indentación (indentador de 1mm, 
fuerza de 50N). 
 
 
100 µm 
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Fig.  5.10.a) Perfil transverso de una indentación circular sobre TBC EB PVD.aaaaaaa
b) Comparación de los perfiles de la huella residual y del interfaz (con una escala 
modificada).  
 
La banda de cizalladura se observa mejor en la Fig.5.11 (p.30). En la parte inferior se 
muestra un esquema representando las columnas. En la confluencia del interfaz TBC-bond 
coat y de la banda de cizalladura, ocurre una delaminación. 
El fenómeno de delaminación es muy importante pues significa que el material comienza a 
deteriorarse. Si hay delaminación, la capa de TBC no puede desempeñar correctamente su 
papel de aislante. Conviene estudiar este fenómeno (el principio y la propagación) ya que si 
se propaga, una parte de la capa de TBC puede separarse del resto y así dejar un agujero 
en la capa y el material sin protección. Es necesario considerar el principio de esta 
delaminación como un punto critico. Es un criterio determinante para el tiempo de vida de la 
TBC. En cambio, el bond-coat se adhiere siempre al inconel. Es necesario considerar el 
esbozo de esta delaminación como un punto crítico. 
 
b) 
100 µm 
a) 
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Fig.  5.11. Ampliación de la banda de cizalladura. Se ve que la delaminación ocurre en 
el sitio donde la banda de cizalladura encuentra el interfaz. Abajo, un esquema 
representando las columnas. 
 
Mecanismos de deformación: 
Aquí es el modo II de los modos básicos de fractura (Fig.5.1, p.23) que interviene. Se trata 
de un deslizamiento entre las columnas. Se ve que al revés de la capa APS, el inconel se 
deformó. Esto se debe a que la TBC está compuesta de columnas y no de granos. En 
efecto, con los granos, la energía transmitida por el indentador se disipa en la capa debido a 
la fisura de los granos y los deslizamientos laterales. Mientras que con la capa EBPVD, la 
energía se disipa cuando las columnas deslizan entre ellas o se rompen. Estos fenómenos 
solo aparecen a partir de unas cargas críticas, ya que para 50N, no se observan ni banda 
cizallamiento ni deformación del inconel. 
 
100 µm
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Experiencias de tracción in-situ con el SEM están previstas para estudiar la propagación de 
la delaminación. 
 
5.4. Las curvas de tensión-deformación 
Para determinar las curvas de tensión-deformación de las dos TBC, fue preciso hacer 
indentaciones con varios indentadores y varias cargas. Así se han utilizado indentadores de 
1mm, 2,5mm y 4mm, con cargas de 50 a 1500N. Después de haber medido los radios de las 
huellas residuales, se han trazado las curvas en las Fig.5.12 y 5.13 (p.32) según lo que está 
explicado en el párrafo 4.1.2 (p.17). 
La principal dificultad para trazar estas curvas, fue para medir correctamente el tamaño de 
las huellas más pequeñas. Por esta razón, falta el principio de las curvas. Para medirlas, el 
ideal hubiera sido observarlas al microscopio óptico a contraste interferencial diferencial 
(“DIC”, o “Nomarski”). 
Las curvas “eláscticas” fueron trazadas con la fórmula de la teoría del contacto de Hertz, Ec 
4.2 (p 19). 
Si se comparan los dos tipos de estructuras, se ve que para obtener una huella con el mismo 
diámetro, es necesario una tensión más elevada para la TBC APS. Es entonces más dura 
que la TBC EBPVD. El método de deposición de las TBC, que va a definir su composición 
macroscópica, también influye sobre sus propiedades mecánicas. A temperatura ambiente, 
sin tratamiento térmico, la TBC APS parece más resistente. Los granos ofrecen una mejor 
distribución de los esfuerzos dentro de la capa. 
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Fig.  5.12. Curva de tensión-deformación con un indentador de 1mm. 
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Fig.  5.13. Curva de tensión-deformación con un indentador de 2,5mm. 
Propiedades mecánicas de las barreras térmicas  Pág. 33 
 
6. La indentación instrumentada: estudio de las 
propiedades mecánicas. 
Con este tipo de materiales es difícil medir la dureza y el módulo de Young. Dos factores 
vienen a perturbar las medidas que habitualmente sirven para caracterizar el material: 
• la porosidad del material: que va a crear una dispersión de las medidas. 
• la estructura heterogénea (splats, columnas): que va a influir sobre las medidas 
porque éstas dependen de la profundidad y del lugar de la indentación. 
Estes fenómenos fueron sometidos a vários estudios. [16][17][18] 
Para caracterizar las capas TBC, se han hecho indentaciones instrumentadas con un 
nanoindentador Berkovich cuya forma está representada en la Fig.6.1. 
 
 
 
Fig.  6.1. Forma del indentador. Éste es un 
indentador Berkovich.: piramidal con una base 
triangular. El rádio de curvatura de la punta es 40nm. 
 
 
6.1. La estructura EBPVD 
De estas nanoindentaciones sobre la capa EBPVD han resultado las curvas de carga-
descraga de la Fig.6.2. Cada curva corresponde a un lugar distinto de la capa. Se nota que 
para las profundidades alcanzadas no puede haber un resultado constante para todo el 
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material. Éste va a depender de donde se hace la indentación. Es un critério importante para 
después calcular la dureza y el módulo de Young. En la Fig.6.3, se nota una dispersión de 
los valores de la rigidez para profundidades de penetración máxima de 200nm. 
 
 
 
Fig.  6.2. Curvas de carga-descarga 
sobre una capa de TBC EBPVD  
Fig.  6.3. Curvas de los valores de la 
rigidez de un capa EBPVD para 
profundidades máximas de 200nm. 
 
Como lo hemos visto antes, con el valor de la rigidez se calcula el módulo de Young     
(Ec.4.6, p.21). El problema es que los valores encontrados van a depender de donde se 
hacen las medidas. El resultado será diferente si la indentación se hace en el medio de la 
columna, al borde, o entre 2 columnas. En la Fig.6.4 (p.35) se ve la inhomogeneidad de la 
capa EBPVD, que genera la dispersión de los resultados. 
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Fig.  6.4. Imagen AFM de la superficie de una capa de 
TBC EBPVD (escala 10 µm x 10 µm). 
 
Acabamos de ver que para profundidades máximas de 200nm, no se pueden obtener 
resultados fiables. Se han hecho indentaciones más profundas, hasta 2000nm, y se han 
medido, de forma continua durante la indentación dinámica (párrafo 4.2, p.19), tanto el 
módulo de Young como la dureza en función de la profundidad. Los resultados se presentan 
en las Fig.6.5 y 6.6. La curva negra representa una media, y las zonas rojas representan las 
incertidumbes de las medidas. 
 
  
Fig.  6.5. Curva del módulo de Young 
de la capa EBPVD en función de la 
profundidad de la indentación. 
Fig.  6.6. Curva de la dureza de la capa 
EBPVD en función de la profundidad de la 
indentación. 
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Con estas curvas (Fig.6.5 y 6.6, p.36) se ve la imposibilidad de determinar un valor de E y H 
hasta una profundidad de más o menos 1µm, pues se puede encontrar un factor 5 entre 2 
medidas. Lo que supone que hay que tener cuidado con lo que se mide. Después de este 
límite, el módulo de Young se estabiliza a 90 Gpa, mientras que la dureza continua de 
bajando. 
Hay varias explicaciones a este fenómeno: 
• Si la indentación se hace cerca del borde de la columna, ésta va a deformarse más y 
la medida va a ser falseada porque se va a medir la cohesión entre las columnas. El 
módulo de Young obtenido es muy bajo: 20 a 40 GPa. Ya fue demostrado que esta 
cohesión es muy débil. [16][17][18] 
• Si la indentación se hace en el centro de una columna se van a medir las 
características de la Y-SZ, y se encuentra que H = 12-13 GPa y E = 200 GPa. 
 
Después de 1 µm de penetración, se miden las propiedades de la capa entera, porque el 
área de contacto es muy elevada en comparación con el área de una columna. Y entonces el 
resultado no depende del lugar de la indentación. 
 
Para ilustrar este fenómeno, se realizó una nanoindentación en el centro de una columna. La 
variación del módulo de Young y de la dureza está representada en las Fig 6.7 y 6.8 (p.37). 
De nuevo, se ve que al principio se miden las propiedades mecánicas de la YSZ  (E = 210 
GPa y H = 12,5 GPa) y que cuanto más el indentador penetra en la columna, más los valores 
disminuyen hasta alcanzar los valores de la capa. 
Para caracterizar la influencia del área de contacto sobre las medidas de las propiedades 
mecánicas, se trazó la curva del módulo de Young en función del área de contacto hasta 
80µm². Esta curva está representada en la Fig. 6.9 (p.37). Se ve que la transición entre 
sollicitación intracolumna y intercolumna concuerda con el tamaño medio de las columnas 
encontrado (párrafo 3.5 p.16). 
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Fig.  6.7. Curva del módulo de Young 
en función de la profundidad de la 
indentación, en el centro de una columna, 
para una profundidad máxima de 2000nm. 
Fig.  6.8. Curva de la dureza en función 
de la profundidad de la indentación, en el 
centro de una columna, para una 
profundidad máxima de 2000nm. 
 
 
 
 
Fig.  6.9. Curva del módulo de Young en función del área de contacto. Para una 
indentación en el centro de una columna hasta 80µm². 
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6.2. La estructura APS 
Experiencas similares de indentación instrumentada fueron realizadas sobre la capa APS. 
Para esta estructura se encuentran los mismos problemas que para las estructuras EBPVD. 
Pero los splats tienen porosidades, lo cual genera más dispersión. Se ve en la Fig. 6.10 que 
representa las curvas de carga-descarga para indentaciones hasta 300µm. Aquí, se ha 
utilizado un indentador esférico de 25µm de radio para solicitar una área de contacto mayor, 
pues los splats son mayores que las columnas. 
 
 
Fig.  6.10. Curvas de carga- descarga de una capa APS 
obtenidas con un indentador esférico de 25µm de radio. El 
desplazamiento solo llega a 300µm, es decir que son 
indentaciones superficiales. 
 
 
 
 
 
R=25µm 
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Como para la capa EBPVD, el módulo de Young depende de la profundidad de penetración 
(Fig.6.11). Al principio, éste disminuye y luego se estabiliza a 87 GPa. 
Se nota también en la Fig. 6.12 que al principio de la indentación se mide el módulo de un 
splat, es decir, sólo las propiedades intrasplats son analizadas. A partir de unos 127µm², el 
módulo se estabiliza, y se van a solicitar las propiedades intersplats. Lo que concorda con el 
tamaño medio de los splats encontrado (párrafo 3.5 p.16). 
 
 
Fig.  6.11. Curva del módulo de Young en 
función de la profundidad de la indentación, 
para una profundidad máxima de 4000nm. 
Fig.  6.12. Curva del módulo de Young en 
función de el área de contacto. Para una 
indentación en el centro de un splat, hasta 
600µm². 
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6.3. La indentación instrumentada después de un tratamiento 
térmico 
El objetivo de la prueba de nanoindentation sobre muestras tratadas térmicamente es 
observar como la temperatura puede influir sobre el tiempo de vida del material. Unos 
estudios han mostrado que la temperatura tiene como efecto de modificar el módulo de 
Young. [19] 
Para eso, se han realizado nanoindentaciones sobre cortes transversos de los dos tipos de 
TBC (APS y EBPVD) con un indentador Berkovich. Pero antes, fue necesario medir las 
propiedades mecánicas de las capas (inconel, bond coat y TBC) sin tratamiento térmico para 
poder comparar después los resultados. Estas indentaciones fueron hechas como se puede 
ver en la Fig.6.13. 
 
 
 
 
Fig.  6.13. Caracterización mecánica de las 
diferentes capas que componen la barrera térmica. 
 
6.3.1. Comportamiento de los recubrimientos no tratados 
En las Fig.6.14 y 6.15 (p.41), están representadas las curvas del módulo de Young y de la 
dureza de las distintas capas de la barrera APS y del inconel, para unas profundidades de 
indentación hasta 500nm. 
 
 
 
Nanoindentaciones
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Fig.  6.14. Curva del módulo de Young de la capa de TBC APS en función de la 
profundidad de la indentación. Para una indentación transversal, sin tratamiento térmico, 
hasta 500nm. 
 
 
Fig.  6.15. Curva de dureza de la capa de TBC APS en función de la profundidad de la  
indentación, hasta 500nm. Para una indentación transversal, sin tratamiento térmico. 
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Para la TBC, volvemos a encontrar el mismo fenómeno que para las indentaciones en 
superficie. Es decir que los primeros valores están muy dispersos, y que al largo de la 
indentación, los valores decrecen. Ésto se debe al hecho que la indentación comienza por 
hacerse sobre un grano y que después se va a medir la cohesión entre los granos. 
Las curvas del bond coat y el inconel, ellas, son relativamente constantes. Menos al principio, 
es decir para profundidades de indentaciones débiles (inferior a 10 nm), lo que es debido a la 
calibración de la máquina. 
Se encuentra el mismo fenómeno con las columnas pero la curva decrece más rápidamente 
porque las columnas son mas estrechas. 
Comparando ahora los 2 típos de capas (Fig.6.16) para las profundidades de indentaciones 
consideradas, se nota que la capa APS es más dura que la capa EBPVD. 
 
 
 
 
 
 
 
Fig.  6.16. Comparación de las características mecánicas (E y H, en función de la 
profundidad de la indentación) de las capas de TBC APS y EBPVD indentadas 
transversalmente. Profundidad máxima de 500nm. 
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6.3.2. Comportamiento de los recubrimientos tratados 
Las muestras tratadas en lo que sigue, sufrieron todas un tratamiento térmico diferente. 
Todas han sido calentadas entre 500°C et 1000°C, pero durante tiempos diferentes. En lo 
que sigue solo los resultados de la rigidez están presentados, pues desde ésos se calculan 
E y H. La rigidez se revela un criterio suficiente para observar las modificaciones de las 
propiedades mecánicas, si existen. Las pruebas se hicieron en las mismas condiciones que 
para las probetas sin tratamiento térmico (indentaciones instrumentadas sobre cortes 
transversos). Se recogieron los mismos datos para trazar las curvas representadas en la 
Fig.6.17., donde un color representa un tratamiento térmico. 
 
  
 Fig.  6.17. Comparación de la rigidez de 5 
capas de TBC (a), BC (b) e inconel (c) en 
función de la profundidad de la indentación. 
Cada color representa un tratamiento térmico 
diferente. Se nota una desviación de los 
valores para las TBC y BC de la probeta 
representada por la curva azul 
 
a) b)
c) 
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Solo la probeta, representada por la curva azul, tiene un comportamiento diferente de las 
otras por lo que se refiere a la TBC y el bond coat (Fig.6.17.a y b, p.43). Esta probeta es la 
que ha sufrido el tratamiento más corto. Esta diferencia de comportamiento se explica 
observando la muestra al microscopio: ha ocurrido una delaminación entre TBC y bond coat, 
seguramente durante el corte de la probeta. Esta delaminación está visible en la Fig.6.18. 
 
 
Fig.  6.18. Micrografía óptica de la delaminación 
observada sobre la muestra. 
 
Ha resultado que para un tratamiento térmico de 500°C a 1000°C, las propiedades no han 
cambiado. Hay dos razones posibles para expilcarlo: 
• Los tratamientos térmicos generan variaciones muy débiles sobre las propiedades 
mecánicas. Lo que parece normal ya que estas barreras protegen materiales cuya 
temperatura sube hasta 1000°C. 
• Los tratamientos térmicos no generan variaciones suficientemente locales para que 
puedan medirse con la nanoindentación. 
 
Los mismos testes están previstos sobre la capa TBC EBPVD. 
400 µm 
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Conclusión 
Este proyecto ha permitido estudiar capas de barreras térmicas a partir de dos tipos de 
ensayo. El primero de ellos, la microindentación, permitió evidenciar los mecanismos de 
deformación debido al gran tamaño del indentador (1mm, 2,5mm y 4mm) y a las cargas altas 
(de 10N a 500N). Para el recubrimiento APS, se observaron grietas intersplats y intrasplats 
alrededor de la huella que tienen por efecto aumentar la porosidad del material. Para el 
recubrimiento EBPVD, se observó la aparición de una banda de cizalladura por encima de 
una carga crítica. Al interfaz entre TBC y BC, se nota una delaminación al pie de esta banda 
que significa que el material ha sufrido un daño que disminuye su eficacia y su tiempo de 
vida. Al revés del APS, la tensión que se aplica en la superficie se propaga dentro de las 
capas inferiores (bond coat y inconel), ya que éstas también se desforman. 
El segundo ensayo de indentación instrumentada dinámica, con varios indentadores, ha 
permitido evidenciar las diferentes etapas de la deformación. Primero, se analizan las 
propiedades intrasplats (o intracolumnas), y solo después se solicitan las propiedades 
intersplats (o intercolumnas). Ésto depende del tamaño del indentador y de la profundidad 
alcanzada: más profundad es la huella, mayor es el área de contacto, y más la indentación 
está cerca del borde del splat (o columna). Se pueden entonces medir las caracteristicas 
mecánicas (la rigidez, el módulo de Young, y la dureza) de las capas. Se encontró que las 2 
capas tienen las mismas características. 
Al final, para observar la influencia de la temperatura sobre estas capas, se realizó un test 
de indentación instrumentada sobre probetas tratadas termicamente entre 500°C y 1000°C 
a tiempos diferentes. El resultado de este test es que no se ha notado ninguna modificación 
de los resultados. Dos razones pueden explicar este fenómeno. La primera es que los 
tratamientos térmicos generan variaciones muy débiles sobre las propiedades mecánicas (lo 
que parece normal ya que estas barreras protegen materiales cuya temperatura sube hasta 
1000°C). La segunda razón es que los tratamientos térmicos no generan variaciones 
suficientemente localizadas para que puedan medirse con la nanoindentación. 
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